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Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren, nach 
dem Lactone oder Lactame durch Umsetzung mit 
Wasserstoff bei erhohter Temperatur und bei Nor- 
maldruck zu den entsprechenden Alkoholen oder 
Aminoalkoholen hydriert werden. 

Die Herstellung von mehrwertigen Alkoholen 
durch Hydrierung von entsprechenden Sauerstoff- 
Ringverbindungen oder auch von Estern von Carbon- 
sauren oder Dicarbonsauren ist aus zahlreichen 
Druckschriften bekannt. Es sind hierfur bereits die 
verschiedenartigsten Katalysatorsysteme vorgeschia- 
gen worden. Ein Beispiel hierfur sind iibliche Kupfer- 
ch romitkatalysatoren. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Feststellung 
zugrunde, da6 mit einem ganz bestimmten Kataly- 
sator auf Kupferchromitbasis verbesserte Ergebnisse 
bei der Hydrierreaktion erhalten werden konnen. 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend 
ein Verfahren zur Gewinnung von Alkoholen oder 
Aminoalkoholen durch Hydrierung von Estern, Lac- 
tonen oder Lactamen mit Wasserstoff bei erhdhten 
Temperaturen und Driicken in Gegenwart von Hy- 
drierkatalysatoren, das dadurch gekennzeichnet ist, 
daB ein Katalysator eingesetzt wird, der mit Barium 
versetztes Kupferchromit auf einem inaktiven Alu- 
miniumoxydtrager enthalt. 

Die speziellen Katalysatoren der Erfindung sind 
sehr wirksam. So konnen z. B. mit Kupferchromit, 
das mit Bariumoxyd stabilisiert ist, Umsatze von 
80°/o oder mehr erzielt werden. Die Katalysatoren 
sind nicht nur vorteilhaft fur die Hydrierung der ge- 
nannten cyclischen Verbindungen, sondern auch fur 
die Hydrierung von acyclischen Estern zur Her- 
stellung der Alkohole, die der Saurekomponente des 
Esters entsprechen. Die gleichzeitig gebildeten Alko- 
hole entsprechen der Alkoholkomponente des Esters. 
Die erfindungsgemaBen Katalysatoren wurden bisher 
niemals fur diese Reaktion vorgeschlagen. 

Der Acylanteil der zu hydrierenden Verbindungen 
kann von einer ein- oder mehrwertigen aliphatischen 
gesattigten Saure mit 12 oder weniger Kohlenstoff- 
atomen abgeleitet sein. In den acyclischen Estern 
kann die Alkoholkomponente von einem ein- oder 
mehrwertigen aliphatischen Alkohol abgeleitet sein, 
der die gleiche oder eine andere Zahl von Kohlen- 
stoffatomen enthalt als der Acylanteil des Molekuls, 
z. B. 1,6-Hexandiol, n-Hexanol, Cyclohexanol, 
1,4-Butandiol, n-Octanol od. dgl. Geeignet sind Lac- 
tone oder Lactame mit bis zu 8 Kohlenstoffatomen, 
vorzugsweise mit wenigstens 4 Kohlenstoffatomen, 
z. B. Butyrolacton, y-Valerolacton, £-Caprolacton 
und c-Caprolactam. Der Lactonring kann gegebenen- 
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falls Substituenten enthalten, die keinen Wasserstoff 
aufnehmen. Die Erfindung umfaBt die Hydrierung 
von Estern mit Hydroxylgruppen am Acylanteil des 
30 Molekuls, z. B. 1,6-Hexandiol, Mono- oder di-(oxy- 
caproat), und Arninoester, z. B. Hexyl-(6-amino)- 
caproat. 

Das Verfahren wird durchgefuhrt, indem die zu 
hydrierenden Verbindungen und Wasserstoff in einen 

35 Reaktor eingefiihrt werden, der bei erhohter Tempe- 
ratur, z. B. 200 bis 350° C, vorzugsweise 250 bis 
290° C, und bei Uberdruck, z. B. 70 bis 840 atii, 
vorzugsweise 260 bis 350 atii, gehalten wird. Die 
Katalysatoren auf Basis von Kupferchromit werden 

40 auf inaktivem Aluminiumoxyd als Trager aufge- 
bracht, wobei als Aluminiumoxyd vorzugsweise ein 
zwischen etwa 1000° C und dem Schmelzpunkt des 
Aluminiumoxyds calciniertes Aluminiumoxydhydrat 
verwendet wird. Die Hydrierung kann mit oder ohne 

45 Losungsmittel kann mit der zu hydrierenden Verbin- 
sungsmittel sind Dioxan, Butanol und Athanol. Das 
Losungsmittel kann mit der zu hydrierenden Verbin- 
dung gemischt werden, z. B. bei 100 bis 150° C, wor- 
auf das Gemisch in einem geschlossenen GefaB bei- 

50 spielsweise auf 190° C erhitzt und dann in den 
Hydrierreaktor eingefiihrt wird. Das Verhaltnis von 
Losungsmittel zu Ester kann beispielsweise 1 : 4 bis 
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2 : 1 betragen und liegt vorzugsweise bei etwa 1 : 1. 
Bei diesen Vorwarmtemperaturen wird ohne Riick- 
sicht darauf, ob ein Losungsmittel verwendet wird 
oder nicht, die Reaktionsmasse durch die Reaktions- 
warme gewohnlich auf eine Temperatur bis zu etwa 
245 bis 250° C gebracht, wahrend der fur die Hy- 
drierung erforderliche Druck durch den zugefiihrten 
Wasserstoff erzeugt wird. 

Die Hydrierreaktion kann in einem fest angeord- 
neten, uberfluteten Katalysatorbett, einem suspen- 
dierten Katalysatorbett oder einem Rieselbett durch- 
gefiihrt werden. Bei einem fest angeordneten, iiber- 
fluteten Katalysatorbett liegen die Katalysatorteilchen 
in-granulierter Form oder anderer, . verhaltnismafiig 
groBer Form vor, wahrend die zu hydrierende Ver- 
bindung und ein etwa verwendetes Losungsmittel eine 
kontinuierliche Flussigphase bilden, die den Kataly- 
sator vollstandig iiberflutet Bei einem fest angeord- 
neten Rieselbett sind die Katalysatorteilchen im all- 
gemeinen granuliert und verhaltnismaBig fest ange- 
ordnet, wahrend die zu hydrierende Verbindung und 
ein etwa verwendetes -Losungsmittel von oben dem 
Bett zugefiihrt werden und eine verhaltnismaBig di- 
sperse Phase bilden. Ein suspendiertes Katalysator- 
bett besteht aus pulverformigem Katalysator einer 
TeilchengroBe von beispielsweise etwa 60 \i oder 
weniger, der in der Fliissigphase suspendiert ist Die 
Zufiihrung der Flussigkeit erfolgt gewohnlich beim 
Suspensionsbett von unten, beim Rieselbett von oben 
und beim ubermiteten Katalysatorbett von oben oder 
unten, wobei das letztere bevorzugt wird. In jedem 
Fall wird die Gasphase von unten in das Katalysator- 
bett eingefuhrt. 

Bei Verwendung von Hydrierkatalysatoren auf 
Kupferbasis kann eine Leberisdauer^des Katalysators 



ereicht werden, die mehr als 100 kg, z. B. 200 kg 
Hydrierprodukt pro kh Katalysator entspricht. 

In dem folgenden Beispiel beziehen sich die Men- 
genangaben auf das Gewicht, falls nicht anders an- 
5 gegeben. 

Beispiel 

Ein Gemisch von Estern, das bei der Veresterung 
von Sauren aus der partiellen Oxydation von Cyclo- 

io hexan mit 1,6-Hexandiol erhalten worden war, wird 
bei 300° C und etwa 280 atii iiber einen Kupfer- 
Barium-Chromit-Katalysator auf 1 /s ,/ oder W Alu- 
miniumoxyd geleitet. Der Katalysator liegt dabei in 
einem. Rieselbettreaktor vor, in . den das Estergemisch 

i 5 mit einer Geschwindigkeit von 6,0 lbs/Std/ft 8 geleitet 
wird. Der Katalysator ist dabei in an sich bekannter 
Weise hergestellt worden, wobei der Trager mit einer 
30gewichtsprpzentigen waBrigen Losung der Nitrate 
oder Acetate der Metalle in den erforderlichen Ver- 

ao haltnissen impragniert und dann die Metalle in der 
Form ihrer Hydroxyde durch Eintauchen des impra- 
gnierteri Tragers in waBrige Natriunihydroxydlosung 
ausgefallt werden. Nachdem der Trager praktisch 
von Natriumsalzen und seinem Alkaligehalt frei- 

25 gewaschen ist, wird er getrocknet. Die Hydroxyde 
werden dann zu den Oxyden calciniert, indem der 
behandelte Katalysator fiir 4 bis 6Stunden bei 
500° C gehalteri wird. Wenn eine h6here Beladung 
des Tragers mit den Metallen gewiinscht wird, kann 

30 diese Impragnierbehandlung wiederholt . werden. 
Maximale Mengen von 5 Gewichtsprozent sind jedoch 
bevorzugt, da hohere Mengen zur Erosion des ein- 
gesetzten Metalls fiihren. Der Katalysator wird dann 
zum Einsatz langsam mit Wasserstoff im Reaktor 

35 erhitzt. 
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In einem weiteren Reihenversuch wird ein entspre- 
chender Katalysator auf inertem Aluminiumoxyd 5o 
eingesetzt. Bei gleichem Ausgangsmaterial werden 
86 °/o Umwandlung mit nur 2,2 % leichten Anteilen 
und einem zu vernachlassigenden Wasserbetrag er- 
halten, wahrend die Verwendung von aktivem Alu- 
miniumoxyd nur zu einer Umwandlung von 18% 55 
mit nicht weniger als 39 % leichten Anteilen fiihrt. 

Patentanspruche: 

1. Verfahren zur Herstellung von Alkoholen 
oder Arninoalkoholen durch Hydrierung von 60 
Estern, Lactonen oder Lactamen mit Wasserstoff 
bei erhohten Temperaturen und Drucken in 
Gegenwart von Hydrierkatalysatoren, d a d u r c h 



gekennzeichnet, daB ein Katalysator ver- 
wendet wird, der mit Barium versetztes Kupfer- 
chromit auf einem inaktiven Aluminiumoxyd- 
trager enthalt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB als Ester Acylester von Alko- 
holen oder Arninoalkoholen verwendet werden. 



In Betracht gezogene Druckschriften: 
Deutsche Auslegeschriften Nr. 1 034 165, 
1023 750, 1008273; 
USA.-Patentschriften Nr. 2 686 817, 2 750 429; 
Angewandte Chemie, 67 (1955), S. 321; 
Kunststoff Rundschau, 1958, S. 340, 341. 
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